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が多い。本研究では，超音波スケーリングおよび LTD がジルコニア（3 mol% 
yttria-stabilized tetragonal zirconia polycrystal，以下 3Y-TZP）の表面性状および細
菌付着様相に及ぼす影響を評価した。 






オートクレーブ処理（100時間，134℃，0.2 MPa）によって 3Y-TZP 試料に LTD
を惹起させた。また，超音波スケーリング処理は 1 回当たり 1 分間実施し，10
回繰り返した。処理後に表面粗さ，ぬれ性，硬さおよび弾性係数を評価した。さ
らに，処理後の試料を Streptcoccus mitis および Streptcoccus oralis の細菌懸濁液
中に浸漬し，細菌付着を評価した。 



























































ト，陶材築盛用のフレームに使用される Lava Plus Zirconia（3M/ESPE）を用いた。 
 
3.1. 試料作製 
半焼結体のジルコニアブロック（Lava Plus Zirconia; 3M/ESPE, St. Paul, MN, USA）
を自動切断機（IsoMet 400; Buehler, Lake Bluff, IL, USA）を用いて 5×5×2.5 mm の
サイズに切断し，メーカー指示に従い，1450 °C で 2時間焼結した（Lava Furnace 
200; 3M/ESPE）。焼結後の試料（サイズ：4×4×2 mm）の片面を自動研磨機（MetaServ 
250; Buehler）と 9, 6, 1 µm ダイヤモンド懸濁液を用いて研磨した（Fig. 1）。 
36 個の試料を非破壊試験（表面粗さ解析，結晶構造解析，ぬれ性評価，細菌
付着評価）に使用した。作製した試料を以下の 6つの群に分けた（n = 6）；①超
音波スケーリング未処理群（UT），②樹脂（Poly Ether Ether Ketone， 以下 PEEK）
製チップを使用した超音波スケーリング処理群（US-P），③ステンレススチール
製のチップを使用した超音波スケーリング処理群（US-S），④LTD と超音波スケ
ーリング未処理群（LTD-UT），⑤LTD と PEEK 製チップを使用した超音波スケ
ーリング処理群（LTD-US-P），⑥LTDとステンレススチール製のチップを使用し
た超音波スケーリング処理群（LTD-US-S）。また，6つの試料は，走査型電子顕
微鏡（Scanning Electron Microscope : SEM）を用いた断面の解析に使用した。さ
















（15）。LTD処理は ISO 13356:2008（9）及び過去の報告（16-17）に従って 134℃，
0.2 MPa，100時間オートクレーブ（LSX-300; Tomy Seiko, Tokyo, Japan）にて行った。
超音波スケーリング処理時の荷重が 0.2 N になるように実験者は電子天秤にて
事前に訓練を行った。超音波スケーラー（miniMaster Piezon LED; EMS, Nyon, 
Switzerland）の出力を 70%とし，クーラント液（Synergy UV; Millipore, Darmstadt, 
Germany）には純水を用いて 50 ml/min の流量で試験を行った（Fig. 2）。超音波
チップは PEEK製のチップ（CLiP&Insert-i; Scorpion, Romagnat, France）とステン


















表面粗さ解析は光干渉計（TalySurf CCI HD-XL; Taylor Hobson, Leicester, UK）
を用いて行った。50 倍の対物レンズを用い，解像度を 1024×1024 ピクセルに設
定した。得られた画像において，カットオフ値を 80 µm で再構成し，Sa（arithmetic 
mean height：算術平均高さ），Sq（root mean square height：二乗平均平方根高さ），
Sp（maximum peak height：最大山高さ），Sv（maximum valley depth：最大谷深さ），






結晶構造の分析を，X ray diffraction（XRD）解析（SmartLab; Rigaku, Tokyo, Japan）
を用いて行った。それぞれの群から 3 個ずつランダムに試料を選択して解析を
行った。XRDの測定条件は，2θ：27°-33°，スキャンスピード：20°/min，ステッ





Vm = 1.311 × Xm/(1 + 0.311 × Xm)， 
Xm = [Im(-111) + Im(111)]/[Im(-111) + Im(111) + It(101)] 
It は正方晶(101)，Im は単斜晶(111)，(-111)のピークの積分強度を示す。 
 
それぞれのピーク強度は装置専用のソフトフェア（PDXL; Rigaku）を使用し
て計算した。加えて，単斜晶の深さを解析するために SEM（SU5000; Hitachi, Tokyo, 
Japan）とElectron Back Scatter Diffraction: EBSD（EDAX Pegasus EDS/EBSP; Ametek, 










各処理を行った試料表面（n = 6）のぬれ性を接触角計測器（CA-X; Kyowa 
Interface Science, Saitama, Japan）を用い，0.4 µl の純水を滴下して計測した。 
 
3.3.4. 硬さおよび弾性係数 




12 試料のうち，6 試料はオートクレーブ処理し，残りの 6 試料はオートクレー
ブ未処理とした。試料を装置に固定し，Berkovich indenter にて，14 mN/s の速度




試料を，超音波洗浄機を用いて純水で 5分，エタノールで 5分，アセトンで 5
分，純水で 5分の順に洗浄した。また，細菌実験を行う直前に試料表面の無菌化
を計るために 2%グルタラールアルデヒド（Denthyde; Nippon Shika Yakuhin, 
Shimonoseki, Japan）に 1時間浸漬した。その後，試料を滅菌済み 50 ml 遠心管に
入れ，純水にて 3 回洗浄を行うことにより，2%グルタラールアルデヒドを洗い
流した。実験には，Streptcoccus mitis（JCM 12971）と Streptcoccus oralis（JCM 
12997）を Japan Collection of Microorganisms（Riken BioResource Center, Wako, Japan）
より提供を受けて使用した。前培養として，各細菌のコロニーを brain heart 
infusion（BHI）液体培地（Becton Dickinson Labware, Franklin Lakes, NJ）に懸濁
し，AneroPack（Mitsubishi Gas Chemical Company, Tokyo, Japan）を使用して 37℃
で 24時間嫌気培養を行った。培養後の菌液を，滅菌生理食塩水を使用して希釈
し，約 1.0×108 colony-forming units (CFU)/ml となるように濃度を調整した。試料
表面にペリクルを形成するために，Hahnel らの方法に従って（22）作製した人
工唾液（phosphate-buffered saline supplemented with 40 µg/ml bovine serum albumin， 
0.01 mg/ml α-amylase， 10 µg/ml lysozyme and 850 mg/l mucin）を 500 µl ずつ 48-
well plate の各ウェルに入れ，その中に試料を浸漬した。37℃に設定したインキ
ュベーターにプレートを入れ，1時間処理を行った。処理後，人工唾液を取り除
き，1 ml の 1%酵母エキス添加 BHI液体培地（Oxoid, Hampshire, UK）と 100 µlの
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細菌懸濁液を混和して 3 時間および 6 時間培養し，試料表面に細菌を付着させ
た。試料を滅菌生理食塩水にて 2回洗浄し，非付着細菌を取り除いた。試料に付
着している菌は過去の報告に基づいて酵素法により回収した（23）。タイプⅠコ
ラゲナーゼ 4 mg/ml（Thermo Fisher Scientific）とディスパーゼ 2 mg/ml（Thermo 
Fisher Scientific）をリン酸緩衝液に溶解した酵素溶液 300 µl を 48-well plateに分
注した。ジルコニア試料を酵素溶液に浸漬し，37℃，2時間，200 rpm の条件で
振盪を行った。処理後の酵素溶液を 1.5 ml マイクロチューブに移し，10秒間ボ
ルテックスにより撹拌を行った。溶液は生理食塩水にて 10倍希釈し，BHI寒天
培地（Oxoid）の上に播種し，24時間，37℃の条件で嫌気培養を行い，コロニー




と，Tukey Kramer HSD 検定を用いて行った（α = 0.05）。 
ナノインデンテーション試験による硬さおよび弾性係数は LTD処理前後で
Welch’s t 検定を用いて比較した（α = 0.05）。 
また，細菌付着試験の結果に関しては，処理時間，LTD処理の有無，超音波
スケーリング処理の 3要因について 3元配置分散分析により影響を及ぼす因子






LTD 処理前後において得られたジルコニア表面の画像を Fig. 3A に示す。3Y-
TZP の LTD処理前後の表面粗さ（Sa）は 2.0 nm から 5.6 nm に増加し，有意差を
認めた（P < 0.0001）。超音波スケーリング処理後の代表的な表面の画像を Fig. 3B
に示す。Non-LTD において，UTと比較して US-S では有意に Saが増加した（P 
< 0.05，Fig. 3C）。また，LTD群において，LTD-UT＜LTD-US-P＜LTD-US-S の順
に Saが増加し各群に有意差を認めた（P < 0.05，Fig. 3C）。LTD-US-S において最



































non-LTDと LTDの試料で表面粗さに有意差を認めた（A）（P < 0.01）。超音波ス
ケーリングは表面粗さを増加させ，特に LTD 処理と組み合わせて LTD-US-S で
処理した場合で顕著であった（B，C）。各群間における有意差は(*)で示している






Table 1 LTD 処理の有無と超音波スケーリング処理における表面粗さの各パラ
メータ 
 
Sa：arithmetic mean height（算術平均高さ），Sq：root mean square height（二乗平
均平方根高さ），Sp：maximum peak height（最大山高さ），Sv：maximum valley 






XRD解析の結果を Fig. 4に示す。UT群では 30.2°において It（101）のピーク
が認められた。超音波スケーリング処理（US-P と US-S）は，It（101）のピーク
強度に影響せず，単斜晶のピークも検出されなかった。LTD処理を行うと，28.2°
と 31.3°において Im（-111）と Im（111）のピークが観察された（Fig. 4A）。LTD-
UTにおいては，73.8%の単斜晶が生成していることが計算式より確認できた（Fig. 
4B）。超音波スケーリングは Im（-111）と Im（111）のピーク強度に影響せず，
LTD-US-P と LTD-US-S における単斜晶の生成は 74.2%と 72.1%であった。LTD-
15 
 
UT と LTD-US-P と LTD-US-S の間では単斜晶生成の割合において有意差を認め














（B）に Garvie and Nicholson method（20），modified by Toraya（21）の公式を用
いて計算した試料表面の単斜晶の割合を示す。分散分析の結果，各群に有意差を
















Fig. 5 LTD 処理前後における後方散乱電子像（BSE）と電子後方散乱回折像
（EBSD）における結晶構造の解析 
LTD 試料において non-LTD 試料では観察されない相変態層がはっきりと認め
られる。白い点線と矢印はそれぞれ，相変態層の境界とマイクロクラックを示
している。また EBSD 像において，赤は単斜晶，緑は正方晶を示している。 
EBSD像により，LTD 試料の相変態層は単斜晶から構成され，non-LTD試料は
正方晶から構成されていることを示した。相変態層の平均深さは 16.0 µm であ
った（n = 3）。 
 
4.2. ぬれ性 
接触角の計測結果を Fig. 6 に示す。UT の接触角は 73.2°であった。US-P と
US-S は 66.0°と 72.6°であった。これら 3 つの群間では有意差を認めなかった
（P > 0.05）。LTD処理を行うと接触角は LTD-UTにおいて 28.2°まで減少した。
超音波スケーリングを行うと，接触角は再び大きくなり，LTD-US-P で 40.3°，
LTD-US-S で 82.1°となった。LTD-UTと LTD-US-P では有意差を認めなかった




Fig. 6 各試料における接触角 
Non-LTD 群において超音波スケーリング処理は接触角に影響を及ぼさなかっ
た（P > 0.05）。LTD 処理を行うと，接触角は減少したが，再び超音波スケー
リング処理を行うと（特に US-S），接触角は増加した。異なる文字は各群間で





LTD群と Non-LTD群における荷重-変位曲線を Fig. 7Aに示す。Non-LTD群
は LTD 群より浅い圧入深さを示した。ナノインデンテーション硬度値を荷重
-変位曲線に基づいて計算した結果，Non-LTD 群は 13.97 GPa，LTD 群は 8.28 
GPaを示し（Fig. 7B），2群間に有意差を認めた（P < 0.01）。弾性係数に関し
ても LTD 処理群において影響を受け，Non-LTD 群は 230.6 GPa，LTD 群では




Fig. 7 荷重-変位曲線（A）と圧入硬度の定量結果（B）及び弾性係数（C） 
荷重-変位曲線は最大荷重 500 mN でナノインデンテーション解析によって得ら
れた。圧入硬度と弾性係数は荷重-変位曲線に基づいて計算した。LTD処理によ
り，non-LTD 3Y-TZP と比較して圧子は深く入り，小さい圧入硬度と弾性係数を
示している（Welch’s t test：P < 0.01)（n = 6）。 
 
4.4. 細菌付着評価 
S. mitis と S. oralis を使用し，3時間および 6時間の初期付着処理後，回収した
菌液を BHI寒天培地で 24時間培養した後の各試料のコロニー形成数を Fig. 8に
示す。UT 群における 3 時間および 6 時間の初期付着処理後の S. mitis のコロニ
ー形成数は，それぞれ 5.0 log CFU/specimen と 5.4 log CFU/specimen であった。
同様に，UT群における 3時間および 6時間の初期付着処理後の S. oralis のコロ






















Fig. 8 S. mitis（A）と S. oralis（B）における 3時間および 6時間の初期付着処
理後の各群試料に対するコロニー形成数の定量結果 
時間依存的にコロニー形成数は増加したが，LTD 及び超音波スケーリング処理

























Source Sum of squares df Mean square F value P value
Time 2.57539 1 2.57539 10.9464 0.0016
LTD 0.00493 1 0.00493 0.021 0.8854
US 0.65309 2 0.32655 1.388 0.2575
Time*LTD 0.09315 1 0.09315 0.3959 0.5316
Time*US 0.0145 2 0.00725 0.0308 0.9697
LTD*US 0.43587 2 0.21794 0.9263 0.4016
Time*LTD*US 0.0044 2 0.0022 0.0093 0.9907
Error 14.11631 60 0.23527
Time 6.05001 1 6.05001 38.3425 <0.0001
LTD 0.07619 1 0.07619 0.4829 0.4898
US 0.01289 2 0.00644 0.0408 0.96
Time*LTD 0.11345 1 0.11345 0.719 0.3998
Time*US 0.01799 2 0.00899 0.057 0.9447
LTD*US 0.05947 2 0.02973 0.1884 0.8287
Time*LTD*US 0.34638 2 0.17319 1.0976 0.3403















まえて，超音波スケーリングの時間は 1 歯当たり 1 分を想定し，各試料におい









3Y-TZP に対して LTD 処理が行われなかった時には，UT と US-S の間で有意
差が認められたものの，超音波スケーリングによる表面粗さの増加は限定的で















やすくなったのかは今後さらなる研究で分析する必要がある。LTD-US-P では Sa 








と EBSDの結果で示されている通り，表層部分では LTD処理によって約 70%単
斜晶が生成されているため，荷重負荷条件において応力誘起相変態が起きない
ものと考えられる。したがって，この表層部は US-S によってさらに損傷を受け
やすいと考えられる。SEM 解析から，表層から 16.0 µm まで単斜晶に相変態し
23 
 
ていることが確認でき，一方で，LTD-US-S で記録された Sz すなわち最高点と














れている S. oralis や S. mitis を付着させ（33, 34），コロニー形成数を評価した。
3Y-TZPの表面性状はプラーク形成の円熟期より初期の過程に影響を及ぼすと考
えられる（35）。よって，本研究ではプラーク初期形成付着菌を用いて評価を行
った。その結果，2 種の菌とも超音波スケーリング処理と LTD 処理に起因した
表面粗さやぬれ性の変化による細菌付着の影響は認めなかった。上記に示した
ように，表面粗さは LTD 処理とステンレススチール製のチップでの超音波スケ
ーリング処理後に有意に粗さの増加を認めた（Sa = 117 nm）。過去の報告による




（36-38）。本研究では，LTD-US-S においても Sa = 0.117 µm であったため，細菌











された。しかしながら，本研究においては LTDと US による処理で増加した 3Y-
TZP の表面粗さが細菌付着に及ぼす影響は検出されなかった。今後は，人工唾液
の替わりにヒトから採取した唾液を用いた実験，表面粗さとペリクル形成の関
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